(jD bundesrepublik <g) Offenlegungsschrift 

DEUTSCHLAND _ Q£ 101 36 498 A 1 




DEUTSCHES 
PATENT- UND 
MARKENAMT 



® 



® Aktenzeichen: 
@ Anmeldetag: 
© Offenlegungstag: 



(a) Int. CI. 7 : 

F 26 B 5/06 



101 36498.9 
27. 7.2001 
6. 2.2003 



00 

o 
<© 

CO 



Ul 

Q 



@ Anmelder 

Steris GmbH, 50354 Hurth, DE 

® Vertreter: 

Leineweber, J., Dipl.-Phys., Pat.-Anw., 50859 Koln 



@ Erfinder: 

Haseley, Peter, 53340 Meckenheim, DE; Oetjen, 
Georg-WHhelm, Dr., 23556 Lubeck, DE 

© Fur die Beurteilung der Patentfahigkeit in Betracht 
zu ziehende Druckschriften: 

US 37 62 065 
US 33 11991 
WO 97 20 181 A1 



® 
® 



Die folgenden Angaben sind den vom Anmelder eingereichten Unterlagen entnommen 

Kammer fur eine Gefriertrocknungseinrichtung 

Die Erfindung betrifft eine Kammer (1) fur eine Gefrier- 
trocknungseinrichtung mit temperierbaren Stellflachen 
fur Behalter (5), in denen sich gefrierzutrocknendes Pro 
dukt befindet; um wahrend des Gefriertrocknungsprozes- 
ses zu erreichen, dass sich gleichformige Temperatur- 
und Wasserdampfpartialdruckverhaltnisse einstellen, 
wird vorgeschlagen, dass eine aus temperierbaren Bau- 
teilen (31 und 36) bestehende optische Abschirmung zwi- 
schen den Stellflachen und den Innenwandflachen der 
Kammer (1) vorhanden sind. 




00 
CO 



-.J 



LU 



BUNDESDRUCKEREI 12.02 102 660/682/1 



9 



DE 101 36 498 A 1 



l 

Beschreibung 



[0001] Die Erfindung bezieht sich auf eine Kammer fiir 
eine Gefriertrocknungseinrichtung mit temperierbaren Stell- 
flachen fiir Behalter, in denen sich das zu gefriertrocknende 
Produkt befindet. 

[0002] Die Gefriertrocknung hat sich insbesondere in der 
pharmazeutischen Industrie zur Konservierung von Medika- 
menten, Impfstoffen usw. durchgesetzt. In den Kammem 
moderner Gerriertrocknungseinrichtungen befindet sich 
eine Mehrzahl von Stellplatten, auf deren Stellflachen eine 
Vielzahl von Behaltem, Flaschchen o. dgl. (100.000 und 
mehr) Platz findet. Das ublicherweise in Wasser geloste Pro- 
dukt wird in Behalter dieser Art gefullt. Vor dem Beginn des 
Gefriertrocknungsprozesses erfolgt das Einfrieren der Fliis- 
sigkeit Ublicherweise findet dieser Schritt bereits in der 
Kammer der Gefriertrocknungseinrichtung statt, indem die 
Stellflachen entsprechend tief (-40°C bis -60°C) gekuhlt 
werden. 

[0003] Aus der deutschen Offenlegungsschrift 197 19 298 
ist eine Kammer der eingangs erwahnten Art bekannt. Au- 
Berdem wird in diesem Dokument ein Verfahren zur Steue- 
rung des Gefriertrocknungsprozesses in der Kammer erlau- 
tert. Kennzeichnend fur den Ablauf des Trocknungsprozes- 
ses sind im wesentlichen zwei Trocknungsphasen. Solange 
sich noch kristallisiertes (gefrorenes) Wasser in dem Pro- 
dukt befindet, nennt man diesen Trockenabschnitt die 
Haupt- oder Sublimationstrocknung. Liegt kein Wasser in 
Form von Eis mehr vor, ist das restliche Wasser am Trok- 
kenprodukt absorbiert und auch mehr oder weniger fest ge- 
bunden. Die Entfernung dieses Wassers findet wahrend der 
Nach- oder Desorptionstrocknung statt. Zur Steuerung eines 
Gefriertrocknungsprozesses dieser Art werden bestimmte 
Karnmerdrucke und SteUflachentemperaturen eingestellt 
Ein wesentlicher Parameter ist dabei die Eistemperatur, die 
durch Druckanstiegsmessungen bestimmbar ist. 
[0004] Die Steuerung der Eistemperatur in der Sublimati- 
onsflache iiber den Druck setzt voraus, dass ein gleichformi- 
ger Wasserdampfpartialdruck in der Kammer herrscht, 
Diese gleichfbrmige Druckverteilung ist im Bereich der 
Kammerwande sowie Kammertiir oder -tiiren nur begrenzt 
moglich. In diesen Bereichen hangt die Temperatur des in 
den Raschchen befindlichen Produkts nicht nur von der 
Stellplattentemperatur ab; auch die Temperatur der Innen- 
wande der Kammer wirkt sich uber Warmestrahlung aus. 
Hat z. B. der aus dem Produkt austretende Wasserdarnpf 
eine Temperatur von -40°C, dann erhoht sich diese Tempe- 
ratur auf den Stellplatten z. B. auf -20°C, wahrend der Was- 
serdarnpf in der Nahe der Wande z. B. 20°C erreicht. Auf- 
grund dieser Temperaturunterschiede konnen sich Druckun- 
terschiede von mehr als 10% einstellen. Die gewunschte 
Voraussetzung, dass ein gleichmaBiger Wasserdampfpartial- 
druck in der Kammer herrscht, ist nicht mehr ausreichend 
genau erfullt; die sich einstellende Eistemperatur ist nicht 
mehr gleichformig. EinbuBen der Produktqualitat sind die 
Folge. 

[0005] Um den Einfluss der Kammerwandtemperatur auf 
die Temperatur des in den Raschchen befindlichen Produkts 
zu vermeiden, ist es bekannt, die Stellplatten mit einem au- 
Beren Rand auszuriisten, der das Produkt vor einer von den 
Kammerwanden ausgehenden Warmestrahlung schiitzt. 
Diese MaBnahmen haben jedoch nur einen begrenzten Er- 
folg gehabt, da die Temperaturunterschiede zwischen dem 
Rand und den Stellflachen ca. 20°C betragen. 
[0006] Weiterhin wurde bereits vorgeschlagen, die Wande 
und Tiir(en) der Kammer zu temperieren. Diese MaBnah- 
men sind jedoch mit praktisch unuberwindbaren techni- 
schen Schwierigkeiten und wirtschafdichen Nachteilen ver- 



bunden. Die Kammer mit ihrer (ihren) Tiir(en) kann bei Pro- 
dukdonsanlagen, besonders wenn sie mit Dampf sterilisiert 
werden mussen, eine Masse von vielen Tonnen haben. Diese 
Massen miissten bis -40°C und oft bis -60°C beim Einfrie- 

5 ren abgekuhlt werden, was entweder zu einer unzulassig 
langen Einfrierzeit fiihrt oder zu getrennten Kuhlsystemen, 
die ein mehrfaches an Kalteleistung abgeben mussen, als sie 
fur die Steilplatten und das Produkt erforderlich ist. Abgese- 
hen von diesen wirtschaftlichen Problemen ist es technisch 

10 schwierig, die Ransche an der Kammer und den Ransch an 
der Tiir auf z. B. ~50°C zu kiihlen. Die Dichtungen zwi- 
schen Kammer und Tiir mussen bei tiefen Temperaturen 
funktionsfahig bleiben, und es ist schwierig, ein Kondensie- 
ren des Wasserdampfes an diesen Ranschen zu vermeiden. 

15 Eine denkbare Isolierung der Ransche gegen die Wasser- 
dampfkondensation ist technisch nicht moglich, da Kam- 
merflansch und Tiir in sterilen Raumen untergebracht sind. 
Die Sterilitatsanforderungen in einem Reinraum schheBen 
die Verwendung von fiir diese tiefen Temperaturen geeigne- 

20 ten Isoliermaterialien aus. 

[0007] Der vorliegenden Erfindung liegt die Aufgabe zu- 
grunde, eine Kammer fur eine Gefriertrocknungseinrichtung 
der eingangs erwahnten Art ohne besonderen technischen 
Aufwand so auszubilden, dass sich wahrend des Gefrier- 

25 trocknungsprozesses gleichfbrmige Temperatur- und Was- 
serdarnpf druckverhaltnisse einstellen. 
[0008] ErfindungsgemaB wird diese Aufgabe dadurch ge- 
lost, dass eine aus temperierbaren Bauteilen bestehende op- 
tische Abschirmung zwischen den Stellflachen und den 

30 Kammerinnenflachen vorhanden ist. Wahrend der Durch- 
fuhrung des Gefriertrocknungsprozesses werden die tempe- 
rierbaren Bauteile jeweils auf die Temperatur eingestellt, die 
auch die Stellplatten haben. Die Kammerwandtemperaturen 
konnen die Temperatur des in den Raschchen befindlichen 

35 Produkts nicht mehr beeinflussen. In dem von den Ab- 
schirmbauteilen begrenzten Innenraum herrschen keine 
messbaren Temperatur- und Wasserdampfdruckunter- 
schiede mehr. 

[0009] Weitere Vorteile und Einzelheiten der Erfindung 
40 sollen anhand eines in den Fig. 1 und 2 schematisch darge- 
stellten Ausfuhrungsbeispieles erlautert werden. Es zeigen: 
[0010] Fig, 1 einen Vertikalschnitt durch eine Kammer 
nach der Erfindung, 

[0011] Fig. 2 einen Horizontalschnitt durch diese Kam- 
45 mer. 

[0012] In den Figuren sind die Kammer mit 1, die Kam- 
merwandung mit 2, ihre Tiir mit 3 (Fig. 2), die in der Kam- 
mer 1 befindlichen Stellplatten mit 4 und ein beispielhaft 
dargestelltes, auf der Stellflache einer Stellplatte 4 abgesetz- 

50 tes Flaschchen mit 5 bezeichnet. Die untere Stellplatte 4 
stutzt sich auf einer ortsfesten Basisplatte 6 ab. Die iibrigen 
Stellplatten 4 sind derart auf- und abbewegbar (Doppelpfeil 
7), dass sich ihr Abstand verandert. Durch ein Zusammen- 
fahren der Stellplatten z. B. mit Hilfe eines hydraulischen 

55 Antriebs (Kolbenstange 8) erfolgt in bekannter Weise das 
VerschlieBen der Flaschchen 5 mit Stopfen, die seitlich en- 
dende Durchtrittskanale fiir den Wasserdarnpf aufweisen 
und vor dem Beginn des Gefriertrocknungsprozesses auf die 
Raschchen 5 aufgesetzt werden. Die oberste Stellplatte 4 ist 

60 am Stempel 9 der Kolbenstange 8 befestigt. 

[0013] Die Stellplatten 4 sind Bestandteil eines gestrichelt 
angedeuteten Temperierkreislaufs 11. Er ist von einer Sole 
durchstromt, die je nach Bedarf in einen Warmetauscher 12 
(angeschlossen an eine nicht dargestellte Kaltemaschine) 

65 gekuhlt oder mit einer Heizung 13 aufgeheizt wird. Dem ge- 
steuerten Ablauf des Gefriertrocknungsprozesses dient eine 
als Block dargestellte Steuerung 15, der als SteuergroBe u. a. 
Signale eines in der Kammer angeordneten Drucksensors 16 
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zugefuhrt werden. Zu Beginn des Gefriertrocknungsprozes- 
ses werden die Stellplatten zunachst gekiihlt (Einfrier- 
phase). Wahrend der Trocknungsphasen haben die Stellplat- 
ten Temperaturen uber 0°C, um den Verdampfungsprozess 
zu beschleunigen. 

[0014] Die Kammer 1 ist mit einem Anschlussstutzen 21 
ausgeriistet, an den uber ein Ventil 22 ein Kondensator 23 
und eine Vakuumpumpe 24 angeschlossen sind. Der Kon- 
densator 23 dient der Anlagerung des Wasserdampfes, der 
wahrend der Gefriertrocknung anfallt. Nicht kondensierbare 
Gase werden von der Vakuumpumpe 24 entfemt. Das Ventil 
22 steht mit der Steuerung 15 in Verbindung. Es wind zeit- 
weise geschlossen, um mit Hilfe von Druckanstiegsmessun- 
gen die Eistemperatur bestimmen zu konnen. 
[0015] Um das erfindungsgemaBe Ziel zu erreichen, ist 
eine Abschirmung zwischen den Stellflachen und den In- 
nenflacben der Kammerwand 2 vorgesehen. Sie besteht aus 
mehreren Bauteilen 31 bis 36, die die Stellplatten 4 derart 
umfassen, dass keine Sichtverbindung zwischen den Stell- 
flachen und den darauf abgesetzten Raschchen 5 einerseits 
und den Kammerinnenwandflachen andererseits besteht 
Die zwischen den Bauteilen gewahlten Abstande sind so 
groB bemessen, dass der Wasserdampftransport zwischen 
den Stellflachen und dem Anschlussstutzen 21 im wesentli- 
chen ungehindert stattfinden kann. ZweckmaBig ist es des- 
halb, wenn sich die einzelnen Bauteile nach Art einer Jalou- 
sie uberlappen. 

[0016] Beim dargestellten Ausfuhrungsbeispiel umfassen 
die Bauteile 31 bis 36 das Stellplattenpaket von alien Seiten. 
Nach oben und nach unten bilden die obere bzw. untere 
Stellplatte 4 den erwunschten, temperierten Sichtschutz. Ist 
z. B. eine obere Stellplatte 4 nicht vorhanden, mussen ein 
oder mehrere weitere Bauteile vorhanden sein, die fur die 
optische Abschirmung zur oberen Kammerwandung hin 
sorgen. 

[0017] Durch die erfindungsgemaBen Bauteile entsteht ein 
innerer, nach auBen optisch dichter Raum 37, in dem sich 
die Stellplatten 4 bzw. Stellflachen fur die Raschchen 5 be- 
finden. Von den Kammerinnenwandflachen ausgehende 
Strahlungswarme kann die Temperatur- und Druckverhalt- 
nisse im Raum 37 nicht mehr beeinflussen. Wahrend des 
Ablaufs des Gefriertrocknungsprozesses stellen sich die ge- 
wunschten Driicke und Temperaturen im Raum 37 gleich- 
maBig ein. 

[0018] Um eine optimale Abschirmung der Stellflachen 45 
auch in Kantenbereichen des Stellplattenpaketes zu errei- 
chen, weisen die Bauteile 31, 32 oben und unten abgebo- 
gene Endabschnitte auf . Eine Alternative dazu zeigt Fig. 2. 
Im Bereich der hinteren Kanten des Stellplattenpaketes en- 
den die Bauteile 31, 33 bzw. 32, 33 jeweils mit einem den 50 
Dampfdurchtritt nicht behindemden Spalt. Den Spalten sind 
mit ausreichendem Abstand weitere Bauteile 34, 35, vor- 
zugsweise zwischen den Spalten und der Kammerwand 2, 
zugeordnet, deren Breite und Lange so gewahlt sind, dass 
eine Sichtverbindung zwischen den Stellflachen und der 55 
Kammerinnenwand durch die Spalte hindurch nicht besteht 
[0019] Mit 36 ist ein Bauteil der erfindungsgemaBen Art 
bezeichnet, das an der Tiir 3 der Kammer 1 befestigt ist und 
derart ausgebildet ist, dass eine Sichtverbindung zwischen 
den Stellflachen und der Turinnenflache nicht besteht. Ab- 60 
gebogene Abschnitte 40 sorgen fur die notwendige Uberlap- 
pung der Abschirmbauteile im Bereich der vorderen Kanten 
des Stellplattenpaketes. 

[0020] Die Abschirmbauteile sind temperiert. Sie sind als 
relauv dunne (weniger als 1 cm) doppelwandige Platten 65 
ausgebildet und von einem Heiz-/Kuhimedium (Sole) 
durchstromt. ZweckmaBig haben die Platten eine moglichst 
geringe Warmekapazitat und bestehen aus Edelstahl. 
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[0021] In Fig. 1 ist ein vom Temperaturkreislauf 11 fur die 
Stellplatten 4 unabhangiger Kreislauf 41 mit Warmetau- 
scher 42 und Heizung 43 dargestellL Alle Abschirmbauteile 
sind Bestandteil dieses Kreislaufs 41. Uber flexible Verbin- 
dungsleitungen 44 (Fig, 2) ist auch das an der Kammertiir 3 
befestigte Bauteil 36 versorgL 

[0022] Es besteht zwar die Moglichkeit, die Abschirm- 
bauteile auch in den Stellplattenkreislauf 11 einzubeziehen. 
Wegen der unterschiedlichen und zeitlich versetzten Lei- 
stungsanforderungen sind jedoch zwei separate Kreislaufe 
11 und 41 zweckmaBig. Der Steuerung des Kreislaufs 41 
dient ebenfalls der Steuerblock 15. 

[0023] Die Figuren zeigen noch, dass sich der Drucksen- 
sor 16 im Raum 37 befindet. Als SteuergroBe ist der Druck 
in diesem Raum 37 maBgebend. Der Druck auBerhalb des 
Raumes 37 ist fur den gesteuerten Ablauf des Gefriertrock- 
nungsprozesses unerheblich. 

Patentanspriiche 

1. Kammer (1) fur eine Gefnertrocknungseinrichtung 
mit temperierbaren Stellflachen fur Behalter (5), in de- 
nen sich gefrierzutrocknendes Produkt befindet, da- 
durch gekennzeichnet, dass eine aus temperierbaren 
Bauteilen (31 bis 36) bestehende optische Abschir- 
mung zwischen den Stellflachen und den Innenwand- 
flachen der Kammer (1) vorhanden sind. 

2. Kammer nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net, dass die temperierbaren Bauteile doppelwandig 
ausgebildete Platten sind, die Bestandteil eines Kalte- 
mittelkreislaufs (11, 41) sind. 

3. Kammer nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass eine Mehrzahl von temperierbaren Bau- 
teilen bzw. Platten (31 bis 36)zur Herstellung der opti- 
schen Dichtheit derart angeordnet sind, dass sie einan- 
der uberlappen. 

4. Kammer nach Anspruch 1, 2 oder 3, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass die temperierbaren Bauteile bzw. 
Platten (31 bis 36) zur Herstellung der optischen Dicht- 
heit mit abgebogenen Abschnitten (38, 39, 40) ausge- 
riistet sind, die das Stellplattenpaket seitlich, oben oder 
unten umfassen. 

5. Kammer nach Anspruch 3 oder 4, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass die zwischen den temperierbaren Bautei- 
len bzw. Platten (31 bis 36) vorhandenen Abstande so 
bemessen sind, dass der Wasserdampftransport zwi- 
schen den Stellflachen und einem an die Kammer (1) 
angeschlossenen Kondensator (23) im wesentlichen 
ungehindert stattfindet. 

6. Kammer nach einem der vorhergehenden Anspru- 
che, dadurch gekennzeichnet, dass die Stellplatten 
(4)und die der optischen Abschirmung dienenderi tem- 
perierbaren Platten (31 bis 36) Bestandteil eines ge- 
meinsamen Kaltekreislaufs (11) sind. 

7. Kammer nach einem der Anspriiche 1 bis 5, da- 
durch gekennzeichnet, dass die Stellplatten (4)und die 
temperierbaren, der optischen Abschirmung dienenden 
Platten (31 bis 36), jeweils Bestandteile eines Kalte- 
kreislaufs (11, 41) sind, welche voneinander unabhan- 
gig sind. 

8. Kammer nach einem der vorhergehenden Ansprii- 
che mit einer Kammertur, dadurch gekennzeichnet, 
dass die Turinnenwandung (36) eines oder mehrerer 
der temperierbaren Bauteile bzw. Platten (31 bis 36) 
tragt. 

9. Kammer nach einem vorhergehenden Anspriiche, 
dadurch gekennzeichnet, dass ein der Steuerung des 
Ablauf des Gefriertrocknungsprozesses dienender 
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Drucksensor (16) innerhalb des nach auBen optisch 
dicht abgeschirmten Raumes angeordnet ist. 
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